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Verfahren zur Herstellung von organischen Salzen 
mit Bis(perfluoralkyl)phosphmat-Anionen 

5 Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 

organischen Salzen enthaltend Bis(perfluoralkyl)phosphinat-Anionen, sowle die 
mit diesem Verfahren hergestellten Salze und ihre Verwendung als ionische 
FIQssigkeiten. 

1 0 Quaternare Ammonium- und Phosphoniumsalze werden typischerweise durch 
Alkylierung von Aminen oder Phosphinen hergestellt. Hierzu werden 
verschiedene Alkylierungsmittel wie zum Beispiel Alkylhalogenide, Alkylsulfate, 
Alkyltriflate u.a. verwendet. Dieses Verfahren kann auch auf die Synthese von 
Salzen mit heterocyclischen Kationen angewendet werden. Nachteilig bei 

1 5 diesem Verfahren sind die hohen Kosten des Alkylierungsmittels, die Giftigkeit 
dieser Alkylierungsmittel (Dimethylsulfat beispielsweise ist sehr giftig). Ferner 
sind Qber dieses Verfahren nur Salze mit bestimmten Anionen erh§ltlich. Urn 
Salze mit anderen Anionen zu erhalten, ist als zusa.tzlicher Schritt ein 
lonenaustausch notwendig, indem das Salz mit einer Broensted-SSure oder 

20 einem Metallsalz umgesetzt wird. Hierdurch wird die Synthese organischer 
Salze m'rt bestimmten Anionen sehr teuer. 

In den letzten Jahren ist das Interesse an organischen Salzen, die einen sehr 
niedrigen Schmelzpunkt aufweisen, gewachsen. Diese Verbindungen finden 

25 aufgrund ihres niedrigen Schmelzpunktes vermehrt als ionische FIQssigkeiten 
Anwendung, wie einige Review-Artikel der letzten Jahre belegen (P. 
Wasserscheid, W. Keim, "Ionische FIQssigkeiten - neue Losungen fQr die 
Obergangsmetallkatalyse", Angew. Chem. 1 1 2 (2000) S. 3926-3945; R. 
Sheldon, "Catalytic reactions in ionic liquids", Chem. Commun. 2001 , S. 2399- 

30 2407; M. J. Earle, K. R. Sheldon, "Ionic liquids. Green solvent for the future", 
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Pure Appl. Chem. 72, Nr. 7 (1999), S. 1391-1398; T. Welton, "Room 
temperature ionic liquids of alkylimidazolium cations and fluoroanions", J. of 
Fluorine Chem. 105 (2000) S. 221-227). Der Ausdruck ionische FlOssigkeit 
impliziert dabei, dass die Verbindung bei Raumtemperatur oder bei relativ 
5 niedrigen Temperaturen flussig ist. Dartiber hinaus enthalt sie ein organisches 
Kation, wie zum Beispiel Tetraalkylammonium-, Tetraalkylphosphonium-, N- 
Alkylpyridinium-, 1 ,3-Dialkylimidazolium- und Trialkylsulfonium-Kationen, und 
ein meistens anorganisches Anion, wie 

beispielsweise BF 4 ", PF 6 -, SbF 6 ", N0 3 -, CF 3 SCy, (CF 3 S0 2 ) 2 N-, ArS0 3 , CF 3 C0 2 , 
CH 3 C0 2 , AI 2 CI 7 -. 

Die Eigenschaften der ionischen Flussigkeiten, wie zum Beispiel der 
Schmelzpunkt, die thermische und die elektrochemische Stabilitat und die 
Viskositat, werden stark von der Natur des Anions und der des Kations 
beeinfluftt. Die Polar'rtat und die Hydrophilie bzw. Lipophilie konnen durch die 
Wahl eines geeigneten Kation/Anion-Paares eingestellt werden. Jedes neue 
Anion und jedes neue Kation eroffnet weitere Moglichkeiten fOr das Tuning der 
Eigenschaften von ionischen FIQssigkeiten. 

FQr die praktische Anwendung der ionischen Flussigkeiten ist die 
Wirtschaftlichkeit, d.h. der Preis, ausschlaggebend. Und hiernach zu urteilen, 
d.h. aufgrund ihrer sehr hohen Herstellungskosten, sind die derzeit bekannten 
ionischen Flussigkeiten nicht vergleichbar mit normalen organischen 
Losungsmitteln. Daher ist die Entwicklung neuer Verfahren, die die 
Herstellungskosten ionischer FIQssigkeiten reduzieren, sehr wichtig. 

Vor kurzem wurde ein Verfahren zu Herstellung von 
Bis(perfluoralkyl)phosphinsaure (DE 102 169 97) entwickelt. Die 
Neutralisierung dieser Sauren mit organischen Basen, zum Beispiel 
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Tetrabutylammoniumhydroxid, ftihrt zur Bildung der korrespondierenden Salze. 
Bis(perfluoralkyl)phosphinsaure kann ferner fur die Umwandlung von 
organischen Chloriden in organische Salze mit einem 
Bis(perfluoralkyl)phosphinat-Anion unter Freisetzung von HCI verwendet 
5 werden. Aber auch hierbei ist vorab die Synthese der korrespondierenden 
Chloride (oder Bromide) Qber den oben beschriebenen Alkylierungsprozess 
oder die Verwendung teurer Alkylammonium- oder Alkylphosphonium- 
hydroxide notwendig. 

10 Im Stand der Technik ist die Reaktion von Tris(heptafluorpropyl)-phosphinoxid 
mit Methanol bekannt, die zu der Bildung von Dimethylether und 
Bis(heptafluorpropyl)-phosphinsaure fuhrt (N. V. Pavlenko, et al., J, Gen. 
Chem. USSR (engl. Transl.), 59. Nr. 3 (1989) S. 474-476). Die Bildung dieses 
Produktes wurde mit der intermediaren Bildung des Dimethylesters der 

15 Bis(heptafluorpropyl)-phosphinsaure erklart, die dann das Edukt Methanol zum 
Dimethylether alkyliert. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, ein technisches und wirtschaftlich 
vorteilhaftes Verfahren zur Herstellung von Salzen mit Bis(perfluoralkyl)- 
phosphinat-Anionen anzugeben, das die Nachteile des Standes der Technik 
20 nicht aufweist. Insbesondere ist es Aufgabe der vorliegenden Erfindung ein 
Verfahren bereit zu stellen, das gute Ausbeuten aufweist sowie einfacher und 
kostengQnstiger ist als die aus dem Stand der Technik bekannten Verfahren. 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemali durch die kennzeichnenden Merkmale 
25 des Hauptanspruchs und der nebengeordneten AnsprQche gelost. 

Die Erfindung zeichnet sich dadurch aus, dass Tris(perfluoralkyl)-phosphinoxid 
durch einfache Umsetzung mit einem Alkohol und einer organischen Base, die 
starker basisch als der Alkohol ist, das entsprechende Salz mit einem 
30 Bis(perfluoralkyl)-phosphinat-Anion in guten Ausbeuten bildet. 
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Durch die Gegenwart einer starkeren Base als des Alkohols wird die 
unerwunschte Bildung des Dialkylethers unterdrOckt und es werden die 
korrespondierenden organischen Salze mit dem Bis(perfluoralkyl)-phosphinat- 
5 Anion gebiidet. 

Die Monohydroperfluoralkane, die bei dem erfindungsgemalien Verfahren als 
Nebenprodukt entstehen, sind ebenfails wertvolle Substanzen. Sie k6nnen 
isoliert und fur verschiedene Anwendungen, wie zum Beispiel wie in der DE 
102 16 995 angegeben, benutzt werden. 

Bei dem erfindungsgemaiien Verfahren entstehen daher praktisch keine 
Qberflussigen Substanzen, die entsorgt werden multten. Ferner ist das 
erfindungsgemafie Verfahren aufgrund der verwendeten Edukte und des nur 
einen Reaktionsschrittes kostengOnstig durchzufiihren. 

Vorteilhafterweise konnen durch das erfindungsgemafce Verfahren 
Verbindungen mit einem Bis(perfluoralkyl)-phosphinat-Anion in nur einem 
Verfahrensschritt hergestellt werden. Auch sind als Edukte fQr die neu 
eingefQhrte Alkylgruppe des Kations keine teueren Alkylierungsmittel 
notwendig, sondem billige Alkohole geeignet. 

Das erfindungsgemade Verfahren zur Herstellung von organischen Salzen mit 
Bis(perfluoralkyl)phosphinat-Anionen umfalit somit zumindest die Umsetzung 
von einem Tris(perfluoralkyl)Phosphinoxid mit einem Alkohol und einer 
organischen Base, die starker basisch ist als der Alkohol. 

In einer bevorzugten Variante des erfindungsgemalien Verfahren wird als 
organische Base eine Verbindung der allgemeinen Formel (1), 
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R 3 X (1) 

oder der allgemeinen Formel (2), 

5 R 2 Y (2) 

eingesetztwird. Dabei bedeuten: 

=N, =P, =C=N-. =C=P- 

=0, =S, =Se, =C=0, =C=S, =C=Se 

-H fur Y * O und wobei im Fall der Formel (2) nicht alle R 
gleichzeitig H sein durfen, 

geradkettiges oder verzweigtes Alkyl mit 1-20 C-Atomen 
geradkettiges oder verzweigtes Alkenyl mit 2-20 C-Atomen und 
einer oder mehreren Doppelbindungen 
geradkettiges oder verzweigtes Alkinyl mit 2-20 C-Atomen und 
einer oder mehreren Dreifachbindungen 
gesattigtes, teilweise oder vollstandig ungesattigtes Cycloalkyl 
mit 3-7 C-Atomen, insbesondere Phenyl, 
das mit Alkylgruppen mit 1-6 C-Atomen substituiert sein kann, 

wobei die R jeweils gleich oder verschieden sind, 

25 

wobei die R paarweise durch Einfach- oder Doppelbindung miteinander 
verbunden sein k6nnen, 

wobei ein oder mehrere R teilweise oder vollstandig mit Halogenen, 
insbesondere -F und/oder -CI, oder teilweise mit -CN oder -N0 2 , 
30 substituiert sein konnen 
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und wobei ein oder zwei nicht benachbarte Kohlenstoffatome des R 
durch Atome und/oder Atomgruppierungen ausgewahlt aus der Gruppe 
-O-, -C(O)-, -C(0)0-, -C(0)NH- f -C(0)NR*-, -S-, -S(O)-, 

5 -S(0)NH-, -S(0)NR'-, -S(0)0-, -S(0) 2 -, -S(0) 2 0-. -S(0) 2 NH-, 

-S(0) 2 NR'-, -N= -N=N-, -NH-, -NR'-, -PH-, -PR'-. -P(0)R'-, 
-P(0)R'-0-, -0-P(0)R'-0- und -PR' 2 =N- mit R* = nicht, teilweise oder 
perfluoriertes C r bis C 6 -Alkyl. C 3 - bis C 7 -Cycloalkyl, unsubstituiertes 
oder substituiertes Phenyl oder unsubstituierter oder substituierter 

1 0 Heterocyclus, ersetzt sein konnen . 

Als Substituenten R der erfindungsgemali verwendeten organischen Basen 
kommen somit neben Wasserstoff in Frage: C r bis C 20 -, insbesondere bis 
C 12 -Alkylgruppen, und gesattigte oder ungesattigte, d.h. auch aromatische, C 3 - 
1 5 bis C 7 -Cycloalkylgruppen, die mit C r bis C 6 -Alkylgruppen substituiert sein 
konnen, insbesondere Phenyl. Fttr den Fall, dass es sich urn eine Base der 
Formel (2) handelt, dOrfen jedoch nicht alle R gleichzeitig Wasserstoff sein, d.h. 
bei der Base darf es sich nicht urn H 2 0, H 2 S oder H 2 Se handeln. 

20 Die drei bzw. zwei Substituenten R der organischen Base konnen dabei gleich 
oder verschieden sein. Die Substituenten R k6nnen auch paarweise depart 
verbunden sein, dass bi- oder polycyclische Basen entstehen. 

Die Substituenten konnen teilweise oder vollstandig mit Halogenatomen, 
25 insbesondere mit F und/oder CI, oder teilweise mit CN oder N0 2 substituiert 
sein. Ferner konnen die Substituenten R ein oder zwei, einander nicht 
benachbarte Heteroatome oder Atomgruppierungen, ausgewahlt aus der 
Gruppe O, C(O), C(0)0, C(0)NH, C(0)NR\ S, S(O), S(0)NH, S(0)NR, S(0)0, 
S0 2 , S0 2 0, S0 2 NH, S0 2 NR, N, N=N, NH, NR', PH, PR', P(0)R', P(0)R'0, 
30 OP(0)R'O und PR' 2 =N enthalten, wobei R' ein nicht, teilweise oder 



-7- 



perfluoriertes C,- bis C 6 -AIkyl, C 3 - bis CT-Cycloalkyl, unsubstituiertes oder 
substituiertes Phenyl oder unsubstituierter oder substituierter Heterocyclus, 
sein kann. 



5 Ohne Einschrankung der Allgemeinheit sind Beispiele for Substituenten R der 
erfindungsgemalJ verwendeten organischen Basen: 

-CH 3 . -C 2 H 5 , -C 3 H 7I -CH(CH 3 ) 2 , -C 4 H 9l -C(CH 3 ) 3 , -CgH^, -C 6 H 13 , -C 7 H 1S , -C 8 H 17 , 
-C 9 H 19 , -C 10 H 21 , -C^Hjs, -C^FU -OCH 3> -OCH(CH 3 ) 2 , -CH 2 OCH 3 , 
-C 2 H 4 OCH(CH 3 ) 2 , -SCH 3 , -SCH(CH 3 ) 2 , -C 2 H 4 SC 2 H 5 , -C 2 H 4 SCH(CH 3 ) 2 , 

1 0 -S(0)CH 3 , -CH 2 S0 2 CH 3 , -OS0 2 CH 3 , -CH 2 N(H)C 2 H S , -C 2 H 4 N(H)C 2 H 5 , 
-CH 2 N(CH 3 )CH 3 , -C 2 H 4 N(CH 3 )CH 3 , -N(CH 3 ) 2 , -N(CH 3 )C 3 H 5 , -N(CH 3 )CF 3 , 
-0-C 4 H 8 -0-C 4 H 9 , -S-C 2 H 4 -N(C 4 H 9 ) 2 , -CF 3 , -C 2 F 5 , -C 3 F 7 , -C 4 F 9 , -C(CF 3 ) 3 , 
-CF 2 S0 2 CF 3 , -C 2 F 4 N(C 2 F 5 )C 2 F 5 , -CFH 2 . -CHF 2 , -CH 2 CF 3 , -C 2 F 2 H 3 , -C 3 FH e , 
-CH 2 C 3 F 7 , -C(CFH 2 ) 3 . -CHO, -C(0)OH, -CH 2 C(0)OH, -CH 2 C(0)CH 3> 

1 5 -CH 2 C(0)C 2 H 6 , -CH 2 C(0)OCH 3 , CH 2 C(0)OC 2 H 5 , -C(0)CH 3l -C(O)0CH 3 , 
-CH=CH 2I -CH 2 CH=CH 2 , -C(CH 3 )=CH 2 , -CH=CHCH 3 , -CH 2 CH=CHCH 3 , 
-0-CH=CH 2l -0-CH 2 CH=CH 2 , -C=CH, -CH 2 C=CH, -C=CCH 3 , -CH 2 C=CCH 3 , 



-«>-a-0-0-0-cr 



20 





25 



-O 



— N 



0 




-cr 
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Die Auswahl einer geeigneten Base fQr das erfindungsgemafce Verfahren 
bereitet dem Fachmann keinerlei Schwierigkeiten. Insbesondere bevorzugt sind 
erfindungsgemafJ Basen, die ausgewahlt aus der Gruppe (C 2 Hg) 3 N, (C 2 H S ) 2 NH, 
(C 2 H 5 ) 3 P, (C 2 H 5 0) 3 P, (C 4 H 9 ) 3 P, CH 3 -S-CH 31 (CH 3 ) 2 N-C(0)-N(CH 3 ) 2 , C 6 H 5 -Se- 
10 C 6 H S , Pyridin, Imidazol, Benzoxazol, Benzothiazol, Pyrollidin, Piperidin, 
Piperazin, Anilin, N,N-Dimethyianilin, Benzylamin, N-Ethylbenzylamin und 
Diphenylsulfid sind. 

Der geeignete Alkohol wird so ausgewahlt, dass nach der Alkylierung der 
15 verwendeten Base das gewiinschte Kation entsteht. Die entsprechende 
Auswahl bereitet dem Fachmann keinerlei Schwierigkeiten. Als Alkohol wird 
ohne Einschrankung der Allgemeinheit fur das erfindungsgemafte Verfahren 
bevorzugt ein aliphatischer Alkohol verwendet. Besonders bevorzugt sind 
Verfahrensvarianten, bei denen ein Alkohol eingesetzt wird, der aus der 
20 Gruppe Methanol, Ethanol, Isopropanol, n-Propanol, Butanol, Hexanol und 
Benzylalkohol ausgewahlt ist. 

Die Herstellung der erfindungsgemafc verwendeten Tris(perfluoralkyl)- 
phosphinoxide kann nach Dblichen, dem Fachmann bekannten Methoden 
25 erfolgen. Vorzugsweise werden diese Verbindungen durch Umsetzung mit 
Hexamethyldisiloxan (V. Ya. Sememii et al., J. Gen. Chem. USSR (Engl. 
Trans.) 55, Nr. 12 (1985), 2415-2417) hergestellt. Die entsprechenden 
Beschreibungen werden hiermit als Referenz eingefilhrt und gelten als Teil der 
Offenbarung. 

30 
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ErfindungsgemalJ k6nnen auch Mischungen aus zwei Oder mehr 
Tris(perfluoralkyl)phosphinoxiden verwendet werden. Vorzugsweise wird in dem 
erfindungsgemafien Verfahren jeweils nur ein Tris(perfluoralkyl)phosphinoxid 
umgesetzt. 

Die erfindungsgemaB verwendeten Tris(perfluoralkyl)phosphinoxide Oder deren 
korrespondierende Derivate besitzen drei Perfluoralkylgruppen, die gleich oder 
verschieden sind. Bevorzugt werden Tris(perfiuoralkyl)phosphinoxide mit 
jeweils gleichen Perfluoralkylgruppen verwendet. 



In einer bevorzugten Ausfuhrungsform des erfindungsgemafcen Verfahrens 
wird ein Tris(perfluoraikyl)phosphinoxid eingesetzt, bei dem die 
Perfluoralkylgruppen 1 bis 20 C-Atome enthalten und geradkettig oder 
verzweigt sind. Besonders bevorzugt sind Edukte, deren Perfluoralkylgruppen 1 
15 bis 12 C-Atome besitzen. 

Ohne Einschrankung der Allgemeinheit wird als Tris(perfluoralkyl)phosphinoxid 
eine Verbindung ausgewahlt aus der Gruppe (CF 3 ) 3 P(0), (C 2 F 5 ) 3 P(0) f 
(C 3 F 7 ) 3 P(0) und (C 4 F 9 ) 3 P(0) verwendet. 

20 

Als Reaktionsmedium eignen sich fur das erfindungsgemalie Verfahren 
vorzugsweise ein Obliches, dem Fachmann bekanntes polares Losungsmittel. 
Alternativ kann das erfindungsgemalie Verfahren auch ohne L6sungsmittel 
durchgefOhrt. Ohne Einschrankung der Allgemeinheit wird als polares 
25 Losungsmittel besonders bevorzugt Dichlormethan, 1 ,2-Dimethoxyethan oder 
eine Mischung davon verwendet. 

Die Temperatur, bei der die Umsetzung erfindungsgemali bevorzugt 
durchgefuhrt wird, liegt zwischen -20° C und 200° C. Besonders bevorzugt wird 

30 
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die Umsetzung bei einer Temperatur von 0° C bis 100° C durchgefuhrt. Ganz 
besonders bevorzugt ist als Reaktionstemperatur die Raumtemperatur. 

In einer bevorzugten Variante des erfindungsgemaden Verfahrens wird ohne 
5 Oberschuss Oder mit bis zu funffachen Oberschuss von einem der Reaktanden 
bezogen auf die molare Menge durchgefQhrt. Besonders bevorzugt wird die 
Umsetzung mit annahemd aquimolaren Mengen der Edukte durchgefQhrt. 

Ein weiterer Gegenstand der voriiegenden Erfindung sind die mit dem 
10 erfindungsgemafien Verfahren hergestellten organischen Salze mit 
Bis(pertluoralkyl)phosphinat-Anionen. 

Die mit dem erfindungsgemalien Verfahren hergestellten Verbindungen 
besitzen salzartigen Charakter, relativ niedrige Schmelzpunkte (meist unter 
15 1 00°C) und k6nnen als ionische FIGssigkeiten verwendet werden. 

Die mit dem erfindungsgemaRen Verfahren hergestellten Salze konnen als 
LSsungsmittel fOr viele synthetische oder katalytische Reaktionen eingesetzt 
werden, z.B. Friedel-Crafts-Acylierung und -Alkylierung, Diels-Alder- 
20 Cycloadditionen, Hydrogenierungs- und Oxidationsreaktionen, Heck- 
Reaktionen, Suzuki-Kupplungen, Hydroformulierungert. 

Auch der Einsatz der mit dem erfindungsgemafJen Verfahren hergestellten 
Verbindungen als nichtwassriger Elektrolyt gegebenenfalls in Kombination mit 
25 anderen, dem Fachmann bekannten Elektrolyten oder als Leitsalz in 
elektrochemischen Zellen ist mdglich. 



30 



Daneben kdnnen die mit dem erfindungsgemaBen Verfahren hergestellten 
Salze als nichtwasserige polare Substanzen in geeigneten Reaktionen als 
Phasentransferkatalysator, als Sufactant (surface active agent = 
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grenzflachenaktive Stoffe), als Tensid oder als Medium zur Heterogenisierung 
von homogenen Katalysatoren verwendet werden. 

Die vollstandige Offenbarung aller vor- und nachstehend aufgefuhrten 
5 Anmeldungen, Patente und Veroffentlichungen ist durch Bezugnahme in diese 
Anmeldung eingefQhrt. 

Auch ohne weitere Ausfiihrungen wird davon ausgegangen, dass ein 
Fachmann die obige Beschreibung im weitesten Umfang nutzen kann. Die 
10 bevorzugten AusfQhrungsformen und Beispiele sind deswegen lediglich als 
beschreibende, keineswegs als in irgendeiner Weise limitierende Offenbarung 
aufzufassen. 

Die NMR-Spektren wurden an Losungen in deuterierten L6sungsmitteln bei 
1 5 20°C an einem Bruker Avance 300 Spektrometer mit einem 5 mm 

Breitbandkopf 1 H/BB mit Deuterium Lock gemessen. Die Messfrequenzen der 
verschiedenen Kerne sind: 1 H: 300,13 MHz, 11 B: 96,92 MHz, 19 F: 282,41 MHz 
und 31 P: 121 ,49 MHz. Die Methode der Referenzierung wird bei jedem 
Spektrum bzw. bei jedem Datensatz separat angegeben. 



20 




Beispiel 1 





^ ,. + (C 2 F 5 ) 3 P=0 + C 2 H 5 OH k+J + C 2 F 5 Hj 

25 ^ (C 2 F 5 ) 2 P(0)0- I 

0 2 M 5 



15.69 g (38.8 mmol) Tris(pentafluorethyl)phosphinoxid, (C 2 F 5 ) 3 P=0, werden in 
einem 50 ml Kolben, der mit einem auf -65 bis -70° C abgekuhlten 
RQckflusskQhler ausgestattet ist, mit 20 cm 3 Dichlormethan und 3.09 g (39.1 
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mmol) Pyridin vermischt. Bei Raumtemperaturwerden 1.85 g (40.2 mmol) 
Ethanol unter ROhren der Reaktionsmischung mit einem Magnetriihrer 
innerhalb von 15 Minuten zugegeben. Der Riickflu&kuhler wird auf 
Raumtemperatur erwarmt und das Dichlormethan wird abdestilliert. Der 
5 RQckstand wird im Vakuum von 1 .4 Pa bei 60° C getrocknet. 14.56 g eines 
tiefroten, sehr viskosen Materials werden erhalten. Die Ausbeute an N- 
Ethylpyridinium-Bis(pentafluorethyl)phosphinat ist 91 .7 %. 



19 F NMR (Referenz: CCI 3 F - interner Standard; Losungsmittel: CD 3 CN) : 
10 -80.13 m (2CF 3 ); -124.81 dm (2CF 2 ); 2 J P . F = 67 Hz. 

1 H NMR (Referenz: TMS ; Losungsmittel: CD 3 CN) : 1.59 1 (CH 3 ); 4.59 q (CH 2 ); 
8.03 m (2CH) ; 8.50 tt (CH) ; 8.78 m (2CH) ; 3 J HiH = 7.3 Hz ; 3 J H , H = 7.8 Hz ; 
h = 1 «2 Hz. 

31 P NMR (Referenz: 85 % H 3 P0 4 ; Losungsmittel: CD 3 CN) : -2.19 quin. ; 
15 2 J PF =67Hz. 



25 
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Beispiel 2 



? 2 H 5 



H 3 C- S ^CH 3 + (F 5 C 2 ) 3 P=0 
20 ^ H3C-J-CH3 + F 5 C 2 H 



CH,-CH,-OH 



(F 5 C 2 ) 2 P(0)0- 



4.92 g (12.2 mmol) Tris(pentafluorethyl)phosphinoxid, (C 2 F 5 ) 3 P=0, werden in 
einem 50 ml Kolben, der mit einem ROckflusskOhler ausgestattet ist, mit 20 cm : 
1 ,2-Dimethoxyethan und 0.775 g (12.5 mmol) Dimethylsulfid vermischt. Bei 
Raumtemperaturwerden 0.560 g (12.2 mmol) Ethanol unter ROhren der 
Reaktionsmischung mit einem Magnetriihrer innerhalb von 1 Minute 
zugegeben. Die Reaktionsmischung wird 5 Stunden unter RuckflulJkUhler 
gekocht und das 1 ,2-Dimethoxyethan wird abdestilliert. Der Ruckstand wird im 
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Vakuum von 1 .4 Pa bei 40° C getrocknet. 4.18 g eines festen Materials werden 
erhalten. Die Ausbeute an Ethyldimethylsulphonium- 
Bis(pentafluorethyl)phosphinat ist 87.4 %. 

5 19 F NMR (Referenz: CCI 3 F - intemer Standard; Losungsmittel: CD 3 CN) : 
-80.19 m (2CF 3 ); -124.96 dm (2CF 2 ); 2 J P>F = 69 Hz. 

1 H NMR (Referenz: TMS ; L6sungsmittel: CD 3 CN) : 1.37 1 (CH 3 ); 2.81 s (2CH 3 ); 
3.28 q (CH 2 ); 3 J H>H = 7.4 Hz . 

31 P NMR (Referenz: 85 % H 3 P0 4 ; LQsungsmittel: CD 3 CN) : -1.86 quin. ; 
10 2 J PF =69Hz. 



9.40 g (23.3 mmol) Tris(pentafluorethyl)phosphinoxid, (C 2 F 5 ) 3 P=0, werden in 
20 einem 50 ml Kolben, der mit einem Rilckflusskuhler ausgestattet ist, mit 20 cm 3 
trockenem 1 ,2-Dimethoxyethan und 2.77 g (23.3 mmol) Benzoxazol vermischt. 
Bei Raumtemperatur werden 0.745 g (23.3 mmol) Methanol unter Riihren der 
Reaktionsmischung mit einem Magnetruhrer innerhalb von 5 Minuten 
zugegeben. Die Reaktionsmischung wird 1 Stunde gerQhrt und das 1 ,2- 
25 Dimethoxyethan wird abdestilliert. Der RQckstand wird im Vakuum von 1 .4 Pa 
bei 40° C getrocknet. 9.44 g eines festen Materials werden erhalten 
(Schmelzpunkt 78-79° C). Die Ausbeute an N-Methylbenzoxazolium- 
Bis(pentafluorethyl)phosphinat ist 93.1 %. 



Beispiel 3 



15 




(C 2 F 5 ) 2 P(0)0- 



30 
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19 F NMR (Referenz: CCI 3 F - interner Standard; LQsungsmittel: CD 3 CN) : -80.16 
m (2CF 3 ); -124.93 dm (2CF2); 2 J P , F = 71 Hz. 

1 H NMR (Referenz: TMS ; Losungsmittel: CD 3 CN) : 4.20 d (CH 3 ); 7.85 m (2CH) 
; 8.01 m (2CH) ; 10.05 br. s (CH) ; 4 J H , H - 1 .0 Hz. 
5 31 P NMR (Referenz: 85 % H 3 P0 4 ; Losungsmittel: CD 3 CN) : -1 .77 quin. ; 
2 J P , F =71 Hz. 



10 
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Beispiel 4 



H 5 C 2-^ N + .( F 5C 2 ) 3 P=0 



"5^2 



H 



OH 



H 3 C 



CH, 



(F 5 C 2 ) 2 P(0)0- 



F 5 C 2 H 



20 




25 



9.30 g (23.0 mmol) Tris(pentafluorethyl)phosphinoxid, (C 2 F 5 ) 3 P=0, werden in 
einem 50 ml Kolben, der mit einem ROckflusskOhler und einem MagnetrOhrer 
ausgestattet ist, mit 8.34 g (82.4 mmol) Triethylamin vermischt. Zu dieser 
Reaktionsmischung werden bei 0° C (Eisbad-KOhlung) 1.41 g (23.5 mmol) i- 
Propanol unter Ruhren zugegeben. Die Reaktionsmischung wird 5 Stunden bei 
0° C und 36 Stunden bei Raumtemperatur geriihrt. Alle flOchtigen.Produkte 
werden im Hochvakuum von 1.4 Pa bei 50° C entfernt. 9.25 g eines festen 
Materials, bestehend aus 37 % Triethylammonium- 
Bis(pentafluorethyl)phosphinat und 63 % Triethyl-i-propylammonium- 
Bis(pentafluorethyl)phosphinat werden erhalten. 



Zur Isolierung des Triethyl-i-propylammonium-Bis(pentafluorethyl)phosphinats 
wird diese Mischung in 15 cm 3 Wasser geldst und mit wasseriger KOH (0.477 g 
30 KOH in 5 cm 3 Wasser) bei Raumtemperatur behandelt. Das Wasser wird am 
Rotationsverdampfer entfernt und der RQckstand wird im Hochvakuum (1 .4 Pa) 
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bei 50° C drei Stunden getrocknet. 8.70 g eines festen Materials, die erhalten 
werden, werden in 15 cm 3 Dichlormethan suspendiert, das Sediment wird 
abfiltriert und zweimal mit 5 cm 3 Dichlormethan auf dem Filter gewaschen. 
Nach der Entfernung des Dichlormethans werden 5.9 g eines festen Salzes 
erhalten. Die Ausbeute an Triethyl-i-propylammonium- 
Bis(pentafluorethyl)phosphinat ist 57.7 % bezogen auf 
Tris(pentafluorethyl)phosphinoxid. 

19 F NMR (Referenz: CCI 3 F - intemer Standard; Losungsmittel: CD 3 CN) : -80.18 
m (2CF 3 ); -124.89 dm (2CF 2 ); 2 J P , F = 66 Hz. 

1 H NMR (Referenz: TMS ; Losungsmittel: CD 3 CN) : 1.29 tm (3CH 3 ); 1.38 dm 
(2CH 3 ); 3.31 q (3CH 2 ); 3.71 hep. (CH); 3 J H . H = 7.3 Hz ; 3 J H . H = 6.7 Hz. 
31 P NMR (Referenz: 85 % H 3 P0 4 ; Losungsmittel: CD 3 CN) : -2.32 quin. (1P) ; 
2 J P>F =66 Hz. 

Beispiel 5 



20 




H 9 C 4 — P + (F 5 C 2 ) 3 P=0 
+ CH,-CH,-OH 



+ F 5 C 2 H 
(F 5 C 2 ) 2 P(0)0- 



12.00 g (29.7 mmol) Tris(pentafluorethyl)phosphinoxid, (C 2 F 5 ) 3 P=0, werden in 
einem 50 ml Kolben, der mit einem bei minus 65 bis minus 70° C gehaltenen 

25 ROckflusskOhler ausgestattet ist, mit 20 cm 3 Dichlormethan und 6.00 g (29.7 
mmol) Tributylphosphin vermischt. Bei Raumtemperatur werden 1 .37 g (29.7 
mmol) Ethanol unter ROhren der Reaktionsmischung mit einem Magnetruhrer 
innerhalb von 3 Minuten zugegeben. Der ROckflusskOhler wird auf 
Raumtemperatur erwarmt und das Dichlormethan wird abdestilliert. Der 

30 ROckstand wird im Vakuum von 1 .4 Pa be! 60° C getrocknet. 15.60 g eines 
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festen Materials werden erhalten (Schmelzpunkt 42-43° C). Die Ausbeute an 
Ethyltributylphosphonium-Bis(pentafluorethyl)phosphinat ist 98.7 %. 



10 




19 F NMR (Referenz: CCI 3 F - interner Standard; LOsungsmlttel: CD 3 CN) : -80.21 
m (2CF 3 ); -1 24.89 dm (2CF 2 ); 2 J P . F = 65 Hz. 

'H NMR (Referenz: TMS ; Losungsmittel: CD 3 CN) : 0.94 1 (3CH 3 ); 1 .17 dt 
(CH 3 ); 1.46 m (6CH 2 ); 2.1 1 m 2.15 dq (CH 2 ); 3 J HtH = 7.1 Hz ; 3 J H , H = 7.6 

Hz; 

3 J PiH = 1 3.0 Hz ; 4 J PiH = 1 8.2 Hz. 

31 P NMR (Referenz: 85 % H 3 P0 4 ; Losungsmittel: CD 3 CN) : 34.73 br. s (1P); 
-2.39 quin. (1P) ; 2 J PiF = 65 Hz. 



15 
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Beispiel 6 



H 5 C 2 X 

H 5 C 2 — N + ( F 5 C 2 ) 3 P=0 
H 5 C 2 / 

+ CH,-CH,-OH 



N-C 2 H 5 



(F 5 C 2 ) 2 P(0)0- 



F 5 C 2 H 



12.62 g (31.2 mmol) Tris(pentafluorethyl)phosphinoxid, (C 2 F 5 ) 3 P=0, werden in 
einem 50 ml Kolben, der mit einem bei minus 65 bis minus 70° C gehaltenen 
RQckflusskuhler ausgestattet ist, mit 20 cm 3 Dichlormethan und 3.16 g (31 .2 
mmol) Triethylamin vermischt. Bei Raumtemperatur werden 1.44 g (31.2 mmol) 
Ethanol unter RQhren der Reaktionsmischung mit einem Magnetrfihrer 
innerhalb von 3 Minuten zugegeben. Der RQckflusskuhler wird auf 
Raumtemperatur erwarmt und das Dichlormethan wird abdestilliert. Der 
RQckstand wird im Vakuum von 1 .4 Pa bei 60° C getrocknet. 13.07 g eines 
festen Materials werden erhalten (Schmelzpunkt 103-105° C). Die Ausbeute an 
Tetraethylammonium-Bis(pentafluorethyl)phosphinat ist 97.1 %. 
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19 F NMR (Referenz: CCI 3 F - interner Standard; LSsungsmittel: CD 3 CN) : -80.23 
m (2CF 3 ); -124.94 dm (2CF 2 ); 2 J PiF = 65 Hz. 

1 H NMR (Referenz: TMS ; Losungsmittel: CD 3 CN) : 1 .20 tm (CH 3 ); 3.18 q 
5 (Chy; 3 Jh,h = 7.3 Hz . 

31 P NMR (Referenz: 85 % H 3 P0 4 ; LQsungsmittel: CD 3 CN) : -2.33 quin. ; 
2 J P>F = 65 Hz. 



10 Beispiel7 




15 




j] + (C2F 5 ) 3 P=0 + C 2 H 5 OH — kJLgJ + c 2F 5 Hi 

(C 2 F 5 ) 2 P(0)0- 




10.74 g (26.6 mmol) Tris(pentafluorethyl)phosphinoxid, (C 2 F s ) 3 P=O f werden in 
einem 50 ml Kolben, der mit einem bei minus 65 bis minus 70° C gehaltenen 
RQckflusskuhler ausgestattet ist, mit 20 cm 3 Dichlormethan und 3.53 g (26.1 
mmol) Benzothiazol vermischt. Bei Raumtemperatur werden 1.22 g (26.5 mmol) 

20 Ethanol unter Ruhren der Reaktionsmischung mit einem Magnetriihrer 
innerhalb von 5 Minuten zugegeben. Der ROckflusskQhler wird auf 
Raumtemperatur erwarmt und das Dichlormethan wird abdestilliert. Der 
RQckstand wird im Vakuum von 1.4 Pa bei 60° C getrocknet. 13.07 g eines 
festen Materials werden erhalten (Schmelzpunkt 76-77° C). Die Ausbeute an N- 

25 Ethylbenzothiazolium-Bis(pentafluorethyl)phosphinat ist 82.0 % bezogen auf 

Benzothiazol. 

19 F NMR (Referenz: CCI 3 F - interner Standard; Losungsmittel: CD 3 CN) : -80.08 
m (2CF 3 ); -124.81 dm (2CF 2 ); 2 J P , F = 67 Hz. 

30 
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'H NMR (Referenz: TMS ; Losungsmittel: CD 3 CN) : 1.66 1 (CH 3 ); 4.81 q (CH 2 ); 
7.88 m (2CH) ; 8.30 m (2CH) ; 10.34 s. (CH) ; 3 J H . H = 7.3 Hz . 
31 P NMR (Referenz: 85 % H 3 P0 4 ; Losungsmittel: CD 3 CN) : -2.00 quin. ; 
2 J P>F =67 Hz. 



Beispiel 8 

fi N r^N-CH 3 

10 KJ- * (C 2 F 5 ) 3 P=0 ♦ CH 3 OH — l^J + C 2 F 5H1 

L tH 3 (C2F5)2P(0) °" 



20.49 g (50.7 mmol)Tris(pentafluorethyl)phosphinoxid, (C 2 F 5 ) 3 P=0, werden in 
einem 100 ml Kolben, der mlt einem bei minus 65 bis minus 70° C gehaltenen 
RuckflusskOhler ausgestattet ist. mit 30 cm 3 Dichlormethan und 4.16 g (50.7 
mmol) N-Methylimidazol vermischt. Bei Raumtemperatur werden 1.623 g (50.7 
mmol) Methanol unter RQhren der Reaktionsmischung mit einem MagnetrOhrer 
innerhalb von 15 Minuten zugegeben. Der RuckflusskOhler wird auf 
Raumtemperatur erwarmt und das Dichlormethan wird abdestilliert. Der 
Rilckstand wird im Vakuum von 1 .4 Pa bei 60° C getrocknet. 19.23 g eines 
festen Materials werden erhalten. Die Ausbeute an N,N-Dimethylimidazblium- 
Bis(pentafluorethyl)phosphinat ist 95.2 % (Schmelzpunkt 35-37° C). 



19 F NMR (Referenz: CCI 3 F - interner Standard; Losungsmittel: CD 3 CN) : -80.18 
m (2CF 3 ); -1 24.90 dm (2CF 2 ); 2 J PtF = 66 Hz. 

1 H NMR (Referenz: TMS ; Losungsmittel: CD 3 CN) : 3.84 d (2CH 3 ); 7.37 d (2CH) 

; 8.61 br. s. (CH) ; 4 J HlH = 1 .6 Hz ; 4 J H . H = 0.6 Hz. 

31 P NMR (Referenz: 85 % H 3 P0 4 ; LSsungsmittel: CD 3 CN) : -2.16 quin. ; 

2 J PF =66 Hz. 
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Beispiel 9 



(I N 

5 K^J + (C 2 F 5 )3P=0 + C 2 H 5 OH 
CH 3 



-^N-C 2 H 5 

©J - C 2 F 5 H 1 

(C 2 F 5 ) 2 P(0)0- 



10 
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23.22 g (57.5 mmol) Tris(pentafluorethyl)phosphinoxid, (C 2 F 5 ) 3 P=0, werden in 
einem 100 ml Kolben, der mit einem bei minus 65 bis minus 70° C gehaltenen 
RQckflusskUhler ausgestattet ist, mit 30 cm 3 Dichlormethan und 4.72 g (57.5 
mmol) N-Methylimidazol vermischt. Bei Raumtemperatur werden 2.643 g (57.4 
mmol) Ethanol unter Ruhren der Reaktionsmischung mit einem Magnetruhrer 
innerhalb von 15 Minuten zugegeben. Der RUckflusskuhler wird auf 
Raumtemperatur erwarmt und das Dichlormethan wird abdestilliert. Der 
RQckstand wird im Vakuum von 1 .4 Pa bei 60° C getrocknet. 21 .97 g eines 
flussigen Materials werden erhalten. Die Ausbeute an N-Methyl-N- 
ethylimidazolium-Bis(pentafluorethyl)phosphinat ist 92.9 %. 

19 F NMR (Referenz: CCI 3 F - interner Standard; Losungsmittel: CD 3 CN) : -80.17 
m (2CF 3 ); -124.90 dm (2CF 2 ); 2 J Pif == 66 Hz. 

1 H NMR (Referenz: TMS ; Losungsmittel: CD 3 CN) : 1 .47 1 (CH 3 ); 3.87 s (CH 3 ); 
4.21 q (CH 2 ); 7.48 dd (CH) ; 7.56 dd (CH) ; 9.01 br. s. (CH) ; 3 J HlH = 7.3 Hz ; 
Jj_i H = 1 .8 Hz. 

31 P NMR (Referenz: 85 % H 3 P0 4 ; LSsungsmittel: CD 3 CN) : -2.07 quin. ; 
2 J PiF = 67 Hz. 



Beispiel 10 

30 
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O 



-CH 3 



,3 



H r JL -CH 3 + (F 5 C 2 ) 3 P=0 H 3 C . I CH 3 

H 3 C" "CH 3 H 3 C + CH 3 

+ H 3 C-OH 3 

(F 5 C 2 ) 2 P(0)0- 



6.72 g (16.6 mmol)Tris(pentafluorethyl)phosphinoxid, (C 2 F 5 ) 3 P=0, werden in 
einem 25 ml Kolben, der mit einem RuckflusskQhler ausgestattet ist, mit 1 5 cm 
Dimethoxyethan und 1.93 g (16.6 mmol) Tetramethylharnstoff vermischt. Zu 
dieser Mischung werden 0.532 g (16.6 mmol) Methanol unter Ruhren der 
10 Reaktionsmischung mit einem Magnetruhrer zugegeben. Die 

Reaktionsmischung wird 5 Stunden gekocht und alle flQchtigen Produkte 
werden im Hochvakuum (1 .4 Pa) bei 50° C entfernt. 6.59 g einer viskosen 
Fltissigkeit werden erhalten. Die Ausbeute an 2-Methyl-1 ,1 ,3,3- 
tetramethylisouronium-Bis(pentafluorethyl)phosphinat ist 91 .9 %. 

15 

19 F NMR (Referenz: CCI 3 F - intemer Standard; Losungsmittel: CD 3 CN) : -80.21 
m (2CF 3 ); -124.91 dm (2CF 2 ); 2 J P , F = 67 Hz. 

1 H NMR (Referenz: TMS ; Losungsmittel: CD 3 CN) : 3.05 s (4CH 3 ); 4.05 s 
(OCH 3 ). 

20 31 P NMR (Referenz: 85 % H 3 P0 4 ; Losungsmittel: CD 3 CN) : -2.1 2 quin. ; 
2 J PiF =67Hz. 



Beispiel 1 1 



CH, 



a S9 o _ • ™ 

+ (F s C 2 ) 3 P=0 (FsC^PCOJO- 
+ H 3 OOH 
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6.08 g (15.05 mmol) Tris(pentafluorethyl)phosphinoxid, (C 2 F 5 ) 3 P=0, werden in 
einem 25 ml Kolben, der mit einem RQckflusskQhler ausgestattet ist, mit 1 5 cm 3 
Dimethoxyethan und 3.51 g (15.05 mmol) Diphenylselenid vermischt. Zu dieser 
Mischung werden 0.482 g (15.05 mmol) Methanol unter Ruhren der 

5 Reaktionsmischung mit einem Magnetruhrer zugegeben. Die 

Reaktionsmischung wird 8 Stunden gekocht und alle flQchtigen Produkte 
werden im Hochvakuum (1 .4 Pa) bei 50° C entfernt. Der Ruckstand wird mit 
Pentan gewaschen (drei Mai mit 5 cm 3 ) und im Vakuum von 1 .4 Pa bei 50° C 
eine Stunde getrocknet. 4.06 g einer gelbgriinen viskosen FlOssigkeit werden 

1 0 erhalten. Die Ausbeute an Methyldiphenylselenonium- 
Bis(pentafluorethyl)phosphinat ist 49.2 %. 

19 F NMR (Referenz: CCI 3 F - interner Standard; CD 3 CN-Film) : -80.16 m (2CF 3 ); 
-124.84 dm (2CF 2 ); 2 J P>F = 77 Hz. 
1 5 1 H NMR (Referenz: TMS ; Losungsmittel: CD 3 CN-Film) : 3.39 s (CH 3 ); 7.60-7.80 
m (2C 6 H S ). 

31 P NMR (Referenz: 85 % H 3 P0 4 ; Lbsungsmittel: CD 3 CN-Film) : -1.15 quin. ; 
2 J PiF =77Hz. 
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Patentahspriiche 

Verfahren zur Herstellung von organischen Salzen mit 
Bis(perfluoralkyl)phosphinat-Anionen umfassend zumindest die 
Umsetzung von einem Tris(perfluoralkyl)phosphinoxid mit einem Alkohol 
und einer organischen Base, die starker basisch ist als der Alkohol. 
Verfahren zur Herstellung von organischen Salzen mit 
Bis(perfluoralkyl)phosphinat-Anionen nach Anspruch 1 , 
dadurch gekennzeichnet, dass als organische Base eihe 
Verbindung der allgemeinen Formel (1), 

RaX (1) 

oder der allgemeinen Formel (2), 

R 2 Y (2) 

eingesetzt wird, worin 

X sN, hp, =C=N-, =C=P- 

Y =0, =S. =Se, =C=0, =C=S, =C=Se 

R -H fur Y ^ O und wobei im Fall der Formel (2) nicht alle R 
gleichzeitig H sein dQrfen, 

geradkettiges oder verzweigtes Alkyl mit 1-20 C-Atomen 

geradkettiges oder verzweigtes Alkenyl mit 2-20 C-Atomen und 

einer oder mehreren Doppelbindungen 

geradkettiges oder verzweigtes Alkinyl mit 2-20 C-Atomen und 

einer oder mehreren Dreifachbindungen 

gesattigtes, teilweise oder vollstandig ungesattigtes Cycloalkyl 
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mit 3-7 C-Atomen, insbesondere Phenyl, 

das mit Alkylgruppen mit 1-6 C-Atomen substituiert sein kann, 

wobei die R jeweils gleich oder verschieden sind, 

wobei die R paarweise durch Einfach- oder Doppelbindung miteinander 
verbunden sein kSnnen, 

wobei ein oder mehrere R teilweise oder vollstandig mit Halogenen, 
insbesondere -F und/oder -CI, oder teilweise mit 
-CN oder -N0 2 , substituiert sein konnen 

und wobei ein oder zwei nicht benachbarte Kohlenstoffatome des R durch 
Atome und/oder Atomgruppierungen ausgewahlt aus der Gruppe -O-, - 
C(O)-, -C(0)0-, -C(0)NH-, -C(0)NR-, 

-S-, -S(O)-, -S(0)NH-, -S(0)NR'-, -S(0)0-, -S(0) 2 -, -S(0) 2 0-, 
-S(0) 2 NH-, -S(0) 2 NR*-, -N= -N=N-, -NH-, -NR'-, -PH-, -PR-, 
-P(0)R'-, -P(0)R-0-, -0-P(0)R'-0- und -PR' 2 =N- mit R = nicht, teilweise 
oder perfluoriertes C r bis C 6 -Alkyl, C 3 - bis C r Cycloalkyl, unsubstituiertes 
oder substituiertes Phenyl oder unsubstituierter oder substituierter 
Heterocyclus, ersetzt sein konnen, 

bedeuten. 

Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, 

dadurch gekennzeichnet, dass als organische Base eine 
Verbindung ausgewahlt aus der Gruppe (C 2 H S ) 3 N, (C 2 H 5 ) 2 NH, (C 2 H 5 ) 3 P, 
(C 2 H 5 0) 3 P, (C 4 H 9 ) 3 P, CH 3 -S-CH 3I (CH 3 ) 2 N-C(0)-N(CH 3 ) 2 , C 6 H S -Se-C 6 H S , 
Pyridin, Imidazol, Benzoxazol, Benzothiazol, Pyrollidin, Piperidin, 
Piperazin, Anilin, N.N-Dimethylanilin, Benzylamin, N-Ethylbenzylamin und 
Diphenyisulfid eingesetzt wird. 
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4. Verfahren zur Herstellung von organischen Salzen mlt 

Bis(perfluoralkyl)phosphinat-Anionen nach einem der AnsprQche 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, dass als Alkohoi ein aliphatischer 
Alkohol eingesetztwird. 
5 5. Verfahren nach einem der Ansprtiche 1 bis 4, 

dadurch gekennzeichnet, dass als Alkohol eine Verbindung 
ausgewahlt aus der Gruppe Methanol, Ethanol, Isopropanol, n-Propanol, 
Butanol, Hexanol und Benzylalkohol eingesetztwird. 
6. Verfahren zur Herstellung von organischen Salzen mit 
10 Bis(perfluoralkyl)phosphinat-Anionen nach einem der Ansprtiche 1 bis 5, 

dadurch gekennzeichnet, dass als 
Tris(perfluoralkyl)phosphinoxid ein Tris(perfluoralkyl)phosphinoxid 
eingesetzt wird, bei dem die drei Perfluoralkylgruppen gleich oder 
verschieden sind. 
15 7. Verfahren zur Herstellung von organischen Salzen mit 

Bis(perfluoralkyl)phosphinat-Anionen nach einem der AnsprQche 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet, dass als 
Tris(perfluoralkyl)phosphinoxid ein Tris(perfluoralkyl)phosphinoxid 
eingesetzt wird, bei dem die Perfluoralkylgruppen 1 bis 20 C-Atome, 
20 vorzugsweise 1 bis 12 C-Atome, enthalten und geradkettig Oder verzweigt 

sind. 

' 8. Verfahren nach Anspruch 6 oder 7, 

dadurch gekennzeichnet, dassals 
TristperfluoralkyOphosph' 00 ^ eine Verbindung ausgewahlt aus der 
25 Gruppe (CF 3 ) 3 P(0), (C 2 F 5 ) 3 P(0), (C 3 F 7 ) 3 P(0) und (C 4 F 9 ) 3 P(0) eingesetzt 

wird. 

9. Verfahren zur Herstellung von organischen Salzen mit 

Bis(perfluoralkyl)phosphinat-Anionen nach einem der Ansprtiche 1 bis 8, 
dadurch gekennzeichnet, dass die Umsetzung in einem 
30 polaren Losungsmittel oder ohne LQsungsmittel durchgefuhrt wird. 



102287 SC 

-25- 

10. Verfahren nach Anspaich 9, 

dadurch geken nzeichnet, dass als polares Ldsungsmittel 
Dichlormethan, 1 ,2-Dimethoxyethan Oder eine Mischung davon verwendet 
wird. 

5 11. Verfahren zur Herstellung von organischen Salzen mit 

Bis(perfluoralkyl)phosphinat-Anionen nach einem der Anspruche 1 bis 10, 
dadurch gekennzeichnet, dass die Umsetzung bei einer 
Temperatur von -20° C bis 200°C durchgefOhrt wird. 

12. Verfahren nach Anspruch 1 1 , 

10 dadurch gekennzeichnet, dass die Umsetzung bei einer 

Temperatur von 0° C bis 100°C, bevorzugt bei Raumtemperatur, 
durchgefuhrt wird. 

13. Verfahren zur Herstellung von organischen Salzen mit 
Bis(perfluoralM)Ph°sphinat-Anionen nacn e inem der Anspruche 1 bis 12, 

15 dadurch gekennzeichnet, dass die Umsetzung ohne 

Uberschuss oder mit einem bis zu fiinffachen Oberschuss von einem der 
Reaktanden bezogen auf die molare Menge oder mit annahernd 
aquimolaren Mengen der Edukte durchgefuhrt wird. 

1 4. Organisches Salz mit einem Bis(perfluoralkyl)phosphinat-Anion hergestellt 
20 nach einem der Anspruche 1 bis 13. 

15. Verwendung des nach einem der AnsprOche 1 bis 13 hergestellten 
organischen Salzes mit einem Bis(perfluoralkyl)P nos P ninat - Anion als 
ionische FIQssigkeit. 

16. Verwendung des nach einem der Anspruche 1 bis 13 hergestellten 
25 organischen Salzes mit einem Bis(perfluoralkyl)phosphinat-Anion als 

Phasentransferkatalysator oder als Tensid. 

17. Verwendung des nach einem der AnsprOche 1 bis 13 hergestellten 
organischen Salzes mit einem Bis(perfluoralkyl)phosphinat-Anion als 
Leitsalz in elektrochemischen Zellen. • 
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Zusammenfassung 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 
5 organischen Salzen enthaltend Bis(perfluoralkyl)phosphinat-Anionen 
umfassend zumindest die Umsetzung von einem 

Tris(perfluoralkyi)phosphinoxid mit einem Alkohol und einer organischen Base, 
die starker als der Alkohol ist. Femer betrifft die Erfindung die mit diesem 
Verfahren hergestellten Salze und ihre Verwendung als ionische FlOssigkeiten. 
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